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Polyure thane -polyurea gel prepn., by reacting NCO gp.-contg. 
prepolymers (I) with chain extenders in water and/or alcohols, 
takes place by using, as (1), reaction products of (1) OH 
gp.-contg. polyethers contg. >40 wt . % C2H40-units with (2) 
polyisocyanates, in NCO/OH ratio >1, esp. 2-10, and using di- or 
polyamines as chain-extenders. Up to 50 vol. % fillers can be 
added, e.g. silicates, fibres, soaps, plant nutrients, salts, 
fertilisers, or aq. solns . of other natural or synthetic polymers. 
The gels are useful for prodn. of cushioning elements, 
shock-absorbers, fire-resistive coatings, flame-proof insulators, 
binders for solid and fibrous fillers, substrates for 
plant-nutrients. Gels are highly stable. Dispersant, i.e. water or 
alcohol, is strongly bonded in gel, and does not escape by 
evaporation or diffusion. 
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Verfahren zur Herstellung von Polyurethan«^Polyharn- 
stoff-Gelen 

Die vorllegende Erfindung betrlfft die Herstellimg neuartiger 
Btabiler wasser- oder alkoboUialtlger Pol3ruretbanhariiBtQf 
Gele. Die Gele kOzmen bi,B zu 96 Gw^^% an LOsungamittel ent- 
halteni dbxie dafi eine nennenswerte Verdampfung des einge-> 
scblOBsenen LOBungBmittels an der Luft elntritt* 

Es ist grundaStzlioh bekannt, Polywethan-Polyharnstoff -Poly- 
mere berzuBtellen* Man setzt bierzu Polyisocyanate bzw« Re* 
aktionsprodukte von Pblyolen tind tlberschUaBigen Polyiaocyana- 
ten mlt polyfunktionellen Aminen oder mit Wasser V&brend 
im eraten Falle, abhSngig von chemiBcher Natur vn& Nenge der 
eingeaetzten Auiagangalcompohenten, harte bia elaBtiaobe konn 
pakte Haasen erbalten werden, entat^en bei der Kettennrer- 
lSb:igenmg mlt Wasaer und gleicbzeitiger Anwesenheit gewlsaer 
ZusatzBtoffet wie Katalyaatoren oder Scbaumatabllisatoren, 
Schaumstoffe, die Im allgemelnen Spraohgebrauoh als Poly- 
urethan-^SchaumBtoffe bezelohnet warden » Die Herstellung dleser 
Materialleny auoh unter teobniachen Bedlngungen, let wohl- . 
bekaxmt und In zahlrelchen Publikationen niedergelegti z.B. 
in R» Vieweg, A. HScbtlen, Kunstatoffo-Iiandbuch Bd. VZI, Poly- 
ure thane, Hanaer^-Verlag MUnohen, 1966. 
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Die Heratellimg der Polyurethan-Polyharnstoff-Polymeren er- 
folgt meistens so, daB die einzelnen Komponexxten in Abw s n- 
he it von LSsungsmitteln miteinander v rmischt werden. B i 
einigen technischen Prozessen, beispielsweise d r Herstellung 
von bestlismten Elastomer- Be schich-tungen oder von elastiachen 
Fasern, wird die. Umsetzimg auch in LOsungsmitteln durchge- 
fUhrt, die gegentiber den Isocyanatgruppen inert sind,z«B« 
in Ol2D0tbylformainid« Gem&B .der Lehre der amerikaniechen Fa** 
tentschrift 3.574.150 werden diirch Umaetzung von Polyaryl- 
Polyalkylen-Polyisooyanaten mit beatimmten Polyolgemiachen 
in inei*ten organischen LOsungsmittelny in denen das ent- 
atehende Polymere Im wesentlichen unl8alich ist, Polyure- 
thane erhalten, die eine porSse Struktur besitzen, WShrend 
ihrer Bildting, die nach etwa 8 bis 30 Minuten abgeschlossen 
ist, wird dabei ein sehr instabiler Gelzustand durchlaufen, 
der dadurch zu erkennen ist, dafl die klare Lbsimg ein opakes 
Aussehen erh&lt. 

Jihnliche Verfabren zur Herstellung mikroportfser FonnkOrper 
durch Isocyanat-Polyadditionsreaktionen in schleoliten lAi^ 
sungsmltteln werden auch in der DOS 1 694 230, dem US-Pa- 
tent 3 582 396, dem US-Patent 3 681 125 und der DOS 1 769 089 
beschrieben. 

Es wurde nun gefunden, .da£ man stabile Polyuretban-Polyham- 
stoff-Gele erhalten kann, wenn man Isocyanatgruppen enthal- 
tende PrSpolymere aus Polyfithem mit mehr als 40 
ithylenoxid-Einheiten in Wasser oder Alkoholen mit Di- oder 
Polyaminen als Kettenveriangexnmgsmitteln umsetzt. Der Aus- 
druck Gel soil dabei mehr die physikalische Beschaffenhelt 
des Gelee- oder Gallerte«artigen Endproduktes beschreiben 
als den exakten polymerphysikalischen Aufbau entsprechend 
den heutlgen Ansichten der Kolloidchemie liber diesen Zustand 
wiedergeben. Dabei soil aber nlcht ausgeschlossen werden, dafi 
die neuartigen Gele in manchen Fallen den gleichen homogenen 
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Aufbau iDealtzexii wi nan Ihn heute 4, n Gelen allgem in zu- 
schrelbt, d.h. daB durch Wasser Oder Alkohole g quoll ji0» 
mehr oder veniger stark verzw igte P lymemetzw rk aua 
den Polyuretban-Polyhamstoff en vorliegen* 

Die Umsetzung der elnzelnen Komponenten unter Ausblldung 
der neuartigen Wasser und/oder Alkohol enthaltenden Gele 
ejrfclgt spontan, ohne da3 die Diaper slonsmlttel Uber Hire 
^droxylgruppen mit den Isocyanatgruppen in Reaktion it;reten. 
Aufgrund der hohen Bildungegeschwlndigkeit kann die Her- 
stellung der Gele sehr lelclxt kontlnulerlich gestaltet wer- 
den, was fUr vlele Einsatzzvrecke aebr von Vorteil iat. 

Gegenstand der vorliegenden Patentanmeldung ist demnach ein 
Verfahren zur Herstellung von PolTuretban-PoIyhamstoff-Gelexv 
dtirch Umsetzung von Isocyanatgruppen enthaltenden Pr&poly-* 
meren mit Kettenveriangerungsmitteln in Wasser und/oder Al- 
koholen, das dadurch gekennzeichnet istf daB man als Iso- 
cyanatgruppen aufweiaende Prapolymere Unsetzuxigsprodukte aua 
ii(^droxylgruppen enUialtenden Polyfithem mit mehr als 40 Qeir«-9( 
Athylenoxid-Binheiten mit Polyisooyanaten Im NCO/OH-Verhait* 
nis grOBer ale 1, und als Kettenverlfingerungsmlttel Di-.. oder 
Polyamine verwezidet* 

Die Herstellung der Gele kann auf verschiedene Art erf olgen. 
So ist es mSglicht alle Komponenten ^ d«h» das PrMpolymerSp 
das dispersionsmittely also Wasser und/oder Alkoholf und 
das Kettenverlfingerungsmittel in einem SohuB zusammenzugeben« 
Man kann aber aucfa isun&ohst eine LlSsung des Prfipolymeren 
in Wasser oder Alkohol herstellen loid diese dann entweder 
mit dem reinen Kettenverlfingerungsmittel oder elner LSaung 
desselben in zus&tzlichem Wasaer und/oder Alkohol vermischen. 
In jedem Falle tritt nach kurzer Zeit die GeXblldung ein* 
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Durch eine Intensive Vermlsohung der Ai2sgangskoiiQ)on nten 
wird dl Gelblldung rleichtert und dl QualitMt d r G le 
verbessex^t. Die Venaischung kann im elnfachet n Falle in 
einer Zone erh«hter Turbulenz, die dvrch ein m chanische 
RUhrvorrichtung hervorgerufen wird, erfolgen. Beesere Er- 
gebnisse werden ©rhalten bel Verwenduaag schnell lauf ender 
MiBchaggregate, beispielsweifse von Kreiselhomogenisierma- 
schinen oder von RilhrwerksmiechkanmexTi literatto-bekaimter 
bzw. handelsUblicher Polyuretlian-VerschH.uinung8ina8chlnen, 
yi riy intenflive Vennlschung Ififlt sich aber auch durch Ver- 
wendung der Mlschvorrlchtungen von Polytarethan-VerBohaumungB- 
maBchinen erroichen, bei dezien die Vermischung durch Gegen- 
8tromin;)eIction erfolgt. 

Daa Prfipolymere aus Athylenoxid-relchen Polyathem und hBher- 
funktionellen Polyisocyanaten, das endstHndig noch freie 
Isocyaxiatgruppen enthfilt, wird durch Itosetzung der ent- 
sprechenden Polyfither mit einer UberschUssigen 'Kenge an Poly- 
isocyanat, also bei eihem lICO-/OH-Verhaitnis grOBer als 1, 
vorzugsweise 1,5-20 » beaonders bevorzugt 2-10, hergestellt. 

Das fUr die DurchfUhrun^ dee Verfahrens optimale VerhOl'toiB 

hfingt jewellB ah von dem Holekulargewicht, der Funktionall- 

tut und dem Aufbau des Poly&thers. In allgemeinen sollen 

die Isocyanatgehalte der Prfipolymeren zwischen 2 und 20 Oev,-%, 

vorzugsweise zwischen 5 und 10 Gew.-96 liegen. 

« 

FOr die Bildimg der Gele werden im wesentllchen atOchlome- 
trlsche Hengen an Fr&polymeren und Aminen 1>enfitlgt« Bel der 
teobnlschen Durchffflirung des Verfahrens hat es sloh aber 9 lun 
elne geelgnete Verwellzelt In den Nlsohaggregaten zu errel- 
Chen, als vortellhaft erwlesen, mlt elnem Oberschufi der 
Amlnkosiponente zu arbeiten, d.h. bei einem NH2/NC0-Verhait'- 
nls grSBer als I9 vorzugsweise von 1 bis 192. 
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Bel der Bildung der Gele ist die vorhandene Menge an V saer- 
und/oder Alk hoi In weiten Gr nzen varlabel xmd nlcht krl- 
tiBoh. Bezogen atif die Gesamtmasse dee Gels kann daa Ge- 
wicht von Alkohol und/oder Wasser tie zu 98 96 betragen. 
Durch das Mengenverhaitnis zwisohen Polytneren und Disper- 
sionsmittel werden aber die Elgensohalten der erhaltenen 
Gele stark beeinfluBt. Im allgemeinen werden die Gele mi-t 
zunehmendem Polymeranteil stabiler \and hSrter und mit ab- 
nehmendem Polymergela it bis zur Grenze von etOTi 2 Gew.-9( 
bin weicher und weniger atrukturfest. 

Geeignete Dlspersionsmittel slnd neben Wlasser gegebeiienfalla 
verzwelgte (eyolo)-aliphati8che Alkohole mit 1 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen, beispielsweise Itethanol, Kthfiuaol» laopropanol, 
Atbylenglykol und Butanol* 

Es ist besonders tiberraschend, daB die erfindungsgemaflen 
Gele auflerordentlich stabil pind. Auoh nach IHngerer Lagerung 
tritt keine sichtbare Phasentrennung auf, die aieh z.B. durch 
eine TrUbung des Materials bemerkbar naohen wUrde. Das Dis- 
persionamittel iat iia Gel sehr fost gebunden, so daB keine 
merkliche- Verdampfung bzw. B^fuslon dea Wassers und/oder 
Alkohols eintritt. 

Ausgangsmaterial fUr daa erfindungsgemafie Verfahren sind 
mindestens 2 aktive Waaaerstoffatome atifweisende Polyather 
mit einem Molekulargewicht von 500 - 10 bOO.vorzugsweise 2000-. 
8000 , die mindestens 40 Gew.-Ji an Xttjylenoxidgruppen ont- 
halten, Derartige PolySther warden dwoh ttensetzung von Ver- 
bindimgen mit reaktionsfahigen Vaaaeratoffatonen, wle z.B. 
Polyalkoholen, mit Athylenoscid tuod gegebanenfalls AUgrlen- 
oxiden wie Propylenoxid, Butylenoxid, S-tgrroloxid, Bpichlor- 
hydrin Oder Gemischen dieser Alkylenoxlde hergestellt, Ge- 
eignete Polyalkohole und Phenole sind z.B. Xthylenglykol , 
Diatbylenglykol, Polyathylenglykol, Eropandiol-1,2, Propan- 
diol-1,3., Butandiol-1,4, Hexandiol-1,6, Decandi61-1,2, 
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Butln-2-diol-l,4, Glycerin, Butandlol-2,4, Hexantriol-1,3,6, 
Trim thylolpropan, R sorcln, Hjrdrochinon, 4,6-Di-tert.-Bu1qrl- 
brenzkatechln, 3-Ifydroxy-2-naphthol, 6,7-Dihydroxy-l- 
naphthol, 2,5-Diliyciroxy-l-naphthol, 2,2-Bi8(p-Ifydroxyphenyl)- 
propian, Bl8-(p-I^(iroxyphenyi)-inethan vmd <^,(^. tlOt-TrlB" 
(Hydr<«yphenyl)-alkane wle z.B. l,l,2-TrlB-(hydro3cyphenyl)- 
ttthan Oder l,l,3-Tri8-(hydro3qrphjenyl)-propaix. 

Andere geelgrwte Polyttther Bind die 1,2-Alltylenoxid-Deri- 
vate von aliphatlschen oder aromatischen Mono- Oder Poly- 
aminen, wie z.B. Annnoniak, Methylamin, Xttiylendiamin, N,N- 
Dimethyiathylendlamirx, Tetra- Oder Hexamothylendlamin, Di- 
athylentriamin, Athanolamin, Difithanolamin, Oleyldiathanol- 
amin, MethyldiSthanolamin, Trifithanolamin, Aminoathylpipera- 
zin, 0-, m- und p-Ehenylendiamin, 2,4- und 2,6-Diamino- 
toluol, 2,6-Dianiiho-p-xylol und mehrkemigen und konden- 
aierten aronatlacben Polyamlneh» wie 1,4-Naphthylendiamin, 

1.5- Naphtbylendiaiiiin» Benzidln, Toluidin, 2,2-Dichlor-A,4'- 
Dianinpdi.phexqrlae'ttiant 1-Pluorenamin, 1,4-AnthradiaBiin, 
9,10-Dianiino-phenantren oder 4,4*-Diaminoazobenzol, Ala 
StartmolekUle der PoJ-yather kommen aiich harzartige Ifeteria- 
lien dee Phenol- und Reaoltypa in Frage. 

Alle dieae PolySther werden unter Mitverwendung von Xtbylen- 
oxid aufge1»aut> wobei mind^atena 40 jfi der Alkylenoxidgruppen 
X-U^lenoxid aein sollen. 

Ala erflndungagraifilB einzuaetzende Ausgangakosiponenten komnen 
welterbln aliphatiache, cycloaliphatiache, araliphatieche , 
. aromatiache und heterocyclische Polyiaocyanate in Betrachtt 
wie Bie z.B. von W. Siefgen in Juatua Liebiga Annalen der 
Chemie, 56^, Seiten 75 bia 136, beachrleben werden, bei- 
Bpielaweiae Athylendiiaocyanat, 1,4-Tetraiiiethylendiiaocyanat, 

1.6- Hexamethylendliaocyanat, 1,12-Dodeoandtiaocyanat, Cyclo- 
butan*l,3-dli8ocyanat,Cyclohexan-l,3- und -1,4-diieocyanat 
Bowie beliebige Qeaiaobe dieaer laomeren, l-Iaocyanato-3»3»5- 
trlme-a^l-5-iaocyanatometixylcyolobexan (DAS 1,202,783), 
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2,4- und 2,6-Hexahydrotolt;^l zidilsocyanat sowle b lleblg 
Gemisch dies r Isoneren, Hexahydro-l»3- und/ader 1,4- 
phenylen-dllBocyanat, P rliydro-2,4'- und/oder -4,4t-dl]^exqrl- • 
methan-dilsocyanat, 1,3- und l,4-Fhenylendllsoo7a]iat» 2,4- 
und 2,6-Toli;Qrl'eiidllsoc]ranat sowle belieblge Geolscbe dieser 
iBomeren, Dipheii3rln»'ttian-2,4'- und/oder -4,4'-diisocyaiiat, 
lfaphthyleii-l,5-dii80C3ranat, Triphenylmethan-4,4' , 4"-triiao- 
cyazmt, Polyphenyl-polymethylen-polyisocyanate, wie ale 
durch Anllln-Fomaldehyd-Kondensatlon und anBOhlleBende 
FhoBgenlerung erhalten und z.B. In den brltlBChen Fatent- 
scbrif ten 674 430 tind 848 671 beschrleben werden, perchlorlerte 
Azylpolylsocyanate, vie Ble z.B. In der deutsohm Auslege- 
Bchrift 1.157*601 beac^irleben werden, Carbodllsldgnvpen 
aufwelsende Polylsocyanate, nfle sle In der deutscben Pb- 
tentsehrift 1.092.007 beschrleben werden, Ollso^anate, wle 
Ble in der amerikanlschen Patentsohrift 3*492.330 besotarleben 
werden, Allophanatgruppen aufwelsende Polylsocyanate gemMB 
der brltlBohen Patentsohrift '994.890, der belglschen Patent- 
sohrift 761.626 und der vertfffentllcbten holl&ullsohen Pa- 
tentanmeldxing 7.102.324, Isocyanuratgruppen aufwelsende 
Polylsocyanate, wle sle z.B. In den deutsohen Patentsohrlften 
1.022.769t 1.222.067 und 1.027.394 sowle In den deutsohen 
OffenlegungBsohrlften 1.929.034 und 2^004.048 beschrleben 
weiTden, Urethangruppen aufwelsende Polylsocyanate, wle sle 
z.B. In der belglschen Patentsohrift 732*261 oder In der 
anterlkanlsohen Patentsohrift 3*394.164 beschrleben werden, 
acyllerte Hamstoffgruppen aufwelsende Polylsocyanate gemftB 
der deutsohen Patentsohrift 1,230.778, Bluretgruppen aufwel- 
sende Polylsocyanate, wle sle z.B* In der deutsohen Patent- 
sohrift 1.101.394, In der' britlschen Patentschrlft 889.030 
und In der franzOslsoheh Patentsohrift 7* 017* 314 beschrleben 
werden, durch TeloDerlsatlonsreaktlonen hergestellte Poly- 
lsocyanate, wle sle B.B. in der belglschen Patentsohrift 
723*640 beschrleben werden, Bstergruppen aufwelsende Poly- 
■ Isocyanate, wle sle z.B. In den britlschen Patentsohrlften 
936.474 und 1.072. 936 » In der anerlkanlschen Patentschrlft 
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3.567«763 und in der deutschen F&tentschrift 1.231.688 
g nannt werden oder lAnsetztingBprodulrte der obengexianntan 
Is cyaziat mlt Aoetalen gemSB d r deutachen Pat ntachrlf t 
1.072.3B5. 

Al8 nledermolekulare Vemetzungs- bzw. Ketteznreriangervings*- 
mltt^l werden allphatische, cycloaliphatlache oder aroma- 
tlache Di- Oder Polyamine venrendet. Belsplele fUr solche 
Verblndungen Bind: £thylendla]iiln« HexamethylendlanLln» Dlftthylen- 
trlamln, Hydrazln, Giianldlnoarbonat, N,N*--Dllsopropyl-hexa- 
metlgrlendlamin, l9 3-Bl8-amlnoiDetbyl-*l>enzolt N9N'-B1b--(3- 
aminopropyl ) athylendlamin , N, N • -BiB( 2-aminopropyl ) athylen- 
diamin, N,N'-BlB-{2-amlnoathyl)-athylendiamln, 4, 4 '-Dimethyl- 
amino-diphenylmethan f 4,4* -Dimethylamino-3 , 3 ' -dimethyl-diphenyl 
methan^ 4>4'-Diamino-diphenyl-*iDethan« aowie 2,4- bzw« 2,6<» 
Dianinotoluol • 

Die HbrsteUung der PrSLpolymeren ana den Pdlyathem und den 
Folylaocyanaten erfolgt xiaob bekatinten Verfahren, wobei 
NCO/OH-VerhfiltTiifiBe grSBer ala 1 eingeatellt werden. 

Bei der Heratellung der Gele kSnnen auch in erheblichem 
lAnfange (bia zu etwa 50 Volumen-Ji) die verachiedenartigBten 
Fttllatoffe ziigeaetzt werden, wie Sillkate, die verBChieden- 
dten KieaelsMuretypent Alumlniumoxide , die Zinnoxide, 
Antimontrioxid, Titandioxid, Grapblt tmd grapihitierte Kohlet 
RuBf Retortenkohle, Plugeand, pulvrlge Zementacrten, die 
veraohiedenaten anorganiaohen mid organiachen Farbatof f- 
pigmantep z.B. Eiaenexidpignente, Bleichrcmiat, Bleioxid 
und Hennige. Ala FUllatoffe laaaen aich auch kurze oder 
lange Faaem aua Natur- oder Synthesematerialien wie etwa 
Zellatoffmehl verwenden. Ea iat auch mOglich, bei der Her- 
atellung der Gele Seifen, Tenalde, Pflanzennfihratoffe, Salze, r 
DUngemittel oder waaarige LOaungen anderer natUrlicher oder 
aynthetiacher Polymerer zuzuaetzen« 

Le A 15 210 - 8 - 



509815/1044 



|. : 2347299 

"A. ' 

Vi Ingangs erwaimt, liegt In besond rer Vortell dea er- 
f IndijuogBgemafi n V rfahr ns darln, daB es s br 1 ioht k nti- 
nulerlioh geataltet werd n kam. 

Oas NCO-Gruppen enthaltende hydrophile Prapolymere Bowle 
getrennt davon das Kettenverlfingerungfimlttel und das Dls- 
persionsmittel werden diesem Zweck bel einer Teraperatur 
Uber den Schmelzpunkt und unter dem Zersetzimgapunkt von 
NCO-Prapolymer vaad Kettenvdrlfingerungamlttel In elnem sol- 
chen Mengenstrom kontlnulerlloh in eine KLsclUBone einge- 
fUhrt, daS die iBoayaaa.t'VdlyaMLtion in der Misohzone nooh 
nioht vollstMndig abgescl^ossen ist. Das nooh fliefifBhige 
bzw. verfonnbare, stark wasser- bzw. aikdholhaltige Poly- 
urethan-Gel wirti dann kontinuierlieh aus der Miscbzone ent- 
noomen und gegebenenfalls anschlieBend durch e'ln kurzes Ver- 
weilzeitrohr geleitet, das niit einem Profilmundsttiok ver- 
sehen ist, so daB dfl.8 entstandene Foljrurethan-Gel als aus- 
geformte endlose Strang-, Band- oder Plattenware anftlllt. 

Man kann auch dem Hisobraum aufier dem Fr&poly]neren,dem Ketten- 
verlGbageruiigsmittei uxid dem pisp^rsionsodttel^^^n^ eine 
gasfSrmige Soiiponente zufUhraii die in ibnem Voluoenstrom 
das Hehrfache (1 bie lOfacb^ des Volumens der flttssigen 
Phase betragen kazin* 

Es entstehen auf diese Weise lufthaltige Gele, dei>en Raum- 
gevricht (kg/m^) nach eingebauter Luftmenge gegentiber 
dem kontpakten Material mehr Oder weniger stark herabgesetzt 
ist. 

Die Mengenstrt5me, die kontinuierlioh in den Hisohraum ein- 
gespeist werden, werden aitch bei dieser Verfabrensvariante 
zweokmfiBlg so gewfiblt, dafi die Polyaddition in der Miscb- 
zone noch nicht vollstBndig abgeschlossen ist. Der noch 
fliefifMhige bzw. verfonnbare stark ISsungsmittelbaltige 
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Polyiirethan-Gel-Schaum wird daim wieder kontinulerlich aus 
der Hlsohzon n-foomm n uM gegebenenfalls azischll Bend 
duroh eln lames V rwellzeitrohr gel Itdt, daa mlt elnem 
Profllmundflttiok versehen 1st, so da6 das entstaxidene Poly-: 
uretban-Sohaum-Oel als ausgefonste endlose Strang-, Band- 
oder Flattenware anfSllt, 

Die Rtaktlbn zwlschen dem Prftpolymeren und dem Eettenver- 
ISngerer verlttuft sehr rascb und stark exotherm. Ourch Varia- 
tion der f olgenden E%u?ameter wlrd die Reaktlonatemperatur 
und damlt die Reaktlonsgeachwlndlgkelt so elngestellt, daB 
die Komponenten innerhalb des ReaktlonsgefMfies zu etwa 
60-90 vorzugsmlse zu etwa 73 -.80 %f mltelnander timge- 
setzt werden: 

1) Ourohsatz: j6 hSher bel gegebenen Dlmenslonen von Hlsch- 
geffiB und Venrellzone der Durchsatz pro Zeltelnhelt ge-- 
vShlt wlrd, desto gerlnger wird selbstverstandlloh der 
tMsetztingsgrad. Der Durchsatz kann gegebenenfalls auoh 
durch elne Verengung am Auslaufatutzen der Hlscbzone re- 
gullert werden; 

2) Temperatur der eingespelsten Ausgangskomponenten; 

3) Henge des KettenverlSngerungamittels : Je grtSBer der Ober- 
schuB des elngesetzten Kettemrerlflngerers gegenUber dem 
NCO-Prapolymeren ist, desto schneller verlftuft die Reak*- 
tion, Im allgemelnen wlrd bel Kennzahlen NK^/NCO von 

ca« 1,0 bis 1,2 goarbeltet. 

k) Mlschlntensltat:Selbstverstandlich ist auch die dxirch den 
ttLschvorgang dem System zuge:ftlhrte Energle von Elnf luB 
auf die Reaktlonsgeschvlndlgkelt. 
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I'll,, 

In allg m inen Ist es no-brezidig, duroh Variation dar ga- 
zuumtan Farametar die Reakti nstanqperatur auf untar SO^C 
zu droBB In, danit dar Miaohzone ain nooh ni ht v llstfindig 
ausraaglartaa Oal antnonnan wardan kann« Vortallhaftarwalae 
iroHw In arfindungagamfifian Varfahran dar lAuiatzungagrad das 
Raaktlonsgamisohea Jadoch in alnfacher Waiaa duroh Massung 
das pH-Wartes varfolgt warden. Bel elnem Varhaitnls N^/MCO 
von 1,0 liagt dar pH das au8reaglerten= Oamiaohas bai 7» wird 
mit einer Kennzahl von 1,2 gafahren,bai atwa 8. m Jadam 
Fall betrfigt dar pH-Wert das Sy-Bteme unmlttalbar beim 
Zusammenmisohan dar AusgangskoiBponantan zvrisohan 11 xmd 14, 
m dann im Varlauf von atwa 10 bis 120 Sakundan auf sainan 
Sndwart abzusinkan. 

Varlttuft dia Raaktion zwis^ian Fr&polymaran tmd Kattanvar- 
langaram im Varglaioh zur Hiscbgaschwindlgkeit zu scfanall, 
dann entatehen inhomogane Gale infolge Fhasentrennung. Duroh 
geeignate Variation der obeii genannten Farametar IfiSt sioh 
jadoob laiofat alna homogane Oalblldung gawabrlalsten. 

Das eban Gasagte gilt ainngemMB auch, wann die Harstallung 
ainas Sohftumgels kontinuiarlloh gastaltat warden soli. 

' • • • 

Aua dan vorstahandni AusftOirungan ist arsiohtlioh, daO dia 
aTlindungsgeilBllfitKL Qala im grofian MaBstab slxmvollarwaisa 
kontlimiarlioh hargeatellt werdan, da in Jadam Falla dia 
Miaohzone aahr klaln gaganUber dam zu varmisohenden Voluman 
aain auB. Die Nebaxiapparaturan wla Lagarkassel, Pumpen und 
laiiks sijid alao groB gaganUber dar eigantliohan Rroduktlons- 
zona. Das ist auoh dar Qrund, washalb man soloha Anlagen 
laloht auf Lastwagan aontieran kann, urn das ft'odukt illrakt 
am Ort das Terbraudhars (z.B. Lanflwirtsohaft tfdsr Bmirtt^ 
SGhaf t) harzustalian. Elna schefflatisctaa Anordnung zur kontl- 
nuiarllohan DurGhfOhrung das arf IndungagwiKfian Varfatarans 
.let la Figur 1 angagaban. Die flUasiga Fbasa (Vassar und/odar 
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AIju>hol) wlrd aus Tank 1 enlaionini n, Ub r die Pumpe (2) \iiid 
deii varmeaustauscher (3) geleltet und mlt der LOsung des 
KettexnrerlBngerers axxs Tank 4 ilb r Pumpe (5) verschnitten 
und dem Mlschg rSt (6) so zug fUhrt, dafl s getrennt von 
dem Prftpolymeren die Hischzone 6a errelcb't. Das Pr£lpolymere 
wird aus Tank 7, der mlt elnem Tenperlernantel verseben ist, 
Uber Puppe 8 und WHrmetausoher 9 der Mlschzone 6a des Hlsoh- 
gerats (6) zugefUbrt. Gegebenenfalls vlrd ein Oas Uber den 
Qaamess^c 10 in daa Innere der Hischzone elngeleitet. 

Das Frodukt verlfiBt tiber die AuslaufdUse 11 die Anlage als 
^Kndlo8ware|die nun dem welteren Vertxrauch zugefUbrt werden 
kann. 

Es ist natUrllch auch im kontinulerllcben Betrieb m&glieh, 
dem Oel im Hischger&t 6 veraohiedooiartlge FUllstoffe zuzu- 
mlschg. Beisplelswelse kann man dem Reaktionsgemlaob Samen 
bzw. DUnger und/oder Pf lanzensebutmlttel zusotzen und die 
Strangware dlrekt in Saatrillen verlegen. 

Die erhaltenen Oele kOnnen ftir die verschledenartigsten 
Zweoke eingesetzt werden. So lassen sie sich auf Grund Ihrer 
hohen BlastizitMt ale Polsterelemente oder stoeabwendende 
Telle venrenden, Wassergele elgnen sich auf Grund ihrer 
Flammwidrlgkeit zur Herstellioag von feuerfesten Bekleldungen 
und pflanzennHbratof fhaltlgen Vassef gele als Substrate fOr 
£()rdrokulturen« Femer sind ale ausgezeichnete Blndemlttel 
fttr feste und fieiBerlge Slillstoffe. Lufthaltlge Wassergele 
stnd z.B. ausgezalohnete flamnfeste l8olatlon8materlflJ.ien. 
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Beiaplel 1: 

a) HgrBtellung^d^s^PrftBglxger^n 

A3 1 3 kg elnes Poly&thers axif Basis Glyoerln mlt 40 aev.-9( 
Propylenoxld imd 60 % iithylenoxld, elner I^droxylzabl 
von 28 und einem Holekulargewicht von 6000 warden in 
elnem Kaasel vorgelegt, 6,8 Kg HexanatlqrlandllsooTaxiat 
zugesetzt und unter ROhran 6 Stunden auf 110 - 120^0 
emf&rmt* Das erhaltene FrUpolymere hat einen Isocyana1> 
gehalt von 5fl3 % (berechnet 5»0 %) xjnd elne Viflkosl- 
tat von 7990 Centipoiae be± 25^0. 

500 Gewichtsteile des unter 1 a) besohrlebenen PrSpoly- 
meren warden in 4000 Qewichtsteilen Wasser zu elner Kom- 
ponente A esnilgiert ; emdereraelta warden 16 Gewichtsteile 
Athylendiasdn in 3000 G^widhtate^^^ zu einer Kosh 

ponente B gelSst.* Hittels Hbchdxnick-Injektlonspuiiipen 
werden beide Komponenteln getrennt in elne Hiachfcammer 
gefdrderty in der ale durch Gegezisi^oBdndektlon miteln- 
. ander veznnlscht warden* Bs tritt elne milchige Emulsion 
auB der Kammer aus, die in elne Form ilberfUhrt wlrd, in 
der im Verlaufe von 2 Sekunden Verfestigung eintritt* 
Es bildet sich dabel eln Gel, das rund 95 Gewichtsprozent 
Vasaer imd 5 Gewichtsprozent Polyxarethan-Polyhamstoff- 
Polymeres enth^lt* Das Gel ist hochelastisoh imd hat, bel 
20 % Belastung, elne Druckspannung von 4,5 KPa (Kilo- 
pascal) nach der 1. und elne Druckspannung von 3fO KFa 
nach der 4. Belaatung. Es kann wiederholt durch AbkOhlen 
auf --lO^C eingeft'dren und durch Erw&rmen aufgetaut warden^ 
ohne daB aa seine Eigensohaften verliert. 
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a) Her8tellUDg_dea.^|eolXSSr^n 

38,6 kg elnes auf Glycerin gestarteien trlfunktionellen 
PolyStberSf der 40 Gewlcbtaprozent Propylenoxid- imd 
60 Qewlohtsprbzent Xthylenoxldeinhelten enth^t, eine 
^yrdroxylzahl von 28 vmd ein Molekulargewlcht von 6000 
besltzt, werden in elneni Keasel vorgelegt, 11,4 kg Hexa- 
methylandilsocyanat zxigesetzt und tmter RUhr^n 6 Stunden 
avif 110 - 120°C erwarmt. Das erhaltehe Prfipolymere hat 
einen Isooyanatgehalt von 10,3 9^ (berechnet 10,0 %) und 
elne Vlskosltfilt von 1269 Oentlpolse bei 23^0. 

30 Gewichtsteile des unter 2 a) beachrlebenerx Prftpoly- 
meren werden in 60 Oewlchtstellen Wasser zu einer A-Kozn- 
ponente emulgiert; parallel dazu werden 1|56 Gewichtsteile 
Xthylendiamin in 10 Gewiohtsteilen Wasser zu einer 
Koniponente gelOst. Mittels Pumpen werden 90 Gewlohts- 
telle Komponente A und 11,56 Gewichtsteile Kompcnente B 
separat zu der Mischkammer einer Polyiarethan-Verschaiomungs- 
maschine gefOrdert, in der die Vermlschung mittels eines 
RUhrers erfolgt. Das austretende Oemlsch bildet in einer 
Form nach einer Sekimde ein sehr hartes, druckfestes 
Wassergeli das einen Polymerantell von 30 % hat. 



Beiaplel 3: 

a) Herstellwg_des^Fr|gol£mer 

687 g eines trifianktionellen auf Glycerin gestarteten 
Polyathers, der 40 Gewichtsprozent Propylenoxid- und 
60 % Xthylenoxideinheiten enthait, eine Hydroxylzahl 
von 28 iind ein Molekulargewlcht von 6000 besitzt, werden 
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in elnem Kolben vorg le^n^^ 113 g Tolujrlezidlisocyfiinat 
(80 % 2,4- und 20 % ZpS^IaomBT ngemlsoh) zuges ist und 
unt r Rtihr n 2,3 Stund n aiif 120^0 erhltzt. Das rhalten 
Fr&polymere hat elnezi Isooyanatgehalt von 596 % (be* 
rechnet 3fO 9^} und elne Vlskosltat von 5SB0 Centlpolse 
bei 25°C. 

Elne Hlschung aus 100 Gewlchtstellen Wasser und 20 Gevlchts 
tellen des nach 3 a) hergestellten Fr&polymeren wird in 
elhem Bechexrglas vorgelegt und unter gutem Rtihren islt 
elnem mechanlschen Rtlhrverk elne Lttsung aus 0»6 Gewichts*- 
tellen Athylendiamin In 100 Gewlchtstellen Vasser hinzu«- 
gegeben* Es blldet slch sofort ein Wassergel mit elnem 
Polymerantell von 10 % vaaA elner Druokspannung von 1,2 
XFa (Kilopascal) naoh der 1. Belastung bel 20 % Gesamt- 
belastung« Das Gel lK0t sloh wlederholt duroh AbkUhlen 
elnfrleiTen und duzK)h Eziv&nBien auftauen, ohne seine Eigen- 
sohaf ten zu verlleren. 



Belsplel 4: 

a) IfeEstellung^deg^PtlEoljj^ 

61^ g elne 8 trifunktlonellen auf Glycerin gestarteten 
PolySithers, der 30 Geirlohtsprozent Propylenoxld- und 
70 Gewichtsprozent Alliylenoxldeinhelten enthfilt« eine 
iiiTdroxylzahl von 26 9 5 und ein Kolekulargewiofat von 6460 
besltztp werden in elnem Kolben vorgelegt, 165 g Hma- 
me-t^Eylendllsocyanat zugesetzt und xmter RUhren 6 Stunden 
bei 130^0 erhitzt. Das entstandene Prftpolymere bat elnen 
Isocyanatgebalt von 9i6 % (berechnet 10,0 jiX und eine 
Viskositeit von 2900 Centlpoise bei 25^0, 
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l>) HerBtelluns.elnes_¥assergel8 

Eine Mischung aua 100 Gewichtsteilen Wasser und 20 Ger 
wichtstellen des unter 5 a) beschriebenen PrSpolym ren 
werden in einem Becherglas vorgelegt und unter gutem 
Rtihren mlt einem mechanischen Rilhrwerk eine LSsxuig aus 
1,39 Gevfich-fceteilen Xthylendiamin in 100 Gewichtsteilen 
Wasser hlnzugegeben. Nacb 5 Sekunden hat sloh eln Wasaer- 
gel mit einem. Polyinerantell von 10 % gebildet, das hooh- 
elastisch ist und bel 20 Belastung eine Druckspannang 
von 6,1 KPa (Kilopascal) nadh der 1. Belastung hat. 

c) Herstellung_eine3_.§thanolgels_ 

Es wlrd wie in Beispiel 5 b) beacbrieben verfahren, nur 
dafl anstelle von Wasser Xthylalkohol verwendet wird. Nach 
29 Sekunden hat sich ein Athanolgel mit einem Polymer- 
anteil von 10 % gebildet, das bochelastisch und stabil 
ist. 



Belspiele 6-8; 
Heratelluns_y£5_)fSS2S£SSiSB 

Eine Mischung aus 100 Gewichtsteilen Wasser und 15 Gewichts- 
teilen des nach l a) hergestellten Prttpolymeren werden in 
einem Becherglas vorgelegt und unter gutem mechanischen Ver- 
miachen mit einer LSsung aus den unten angegebenen Aminen 
in 100 Gewichtsteilen Wasser zusammengebracbt. Nach der un- 
ten angegebenen Reaktionszeit hat sich deweils ein stabiles 
Wassergel mit einem Polymeranteil von rund 7,5 56 gebildet. 
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Tabell 1 



B Ispl 2\ 


A m 1 n 


R alctlonsz It 


T y p 


Qew. -Telle 


(sec.) 


6 


1 , 3-Diaiiilnoiiie thylbenzol 


1,28 


2 


7 


TetTa&thylenpentaiDln 


0,71 


1 


8 


Guahldlncarl)onat 


1.13 


100 



BelBTjleX 9; 

Die In Beispiel 1 b) beschrlebehe Kerstellung des Yassergels 
wird wlederholt, wobei iedochi so viel Zellulosepulver in 
die Komponente B elngemischt wurde, daO Im fertlgen Gel 
2,5 Gewlchtsprozen-t Zelliaosepulver vorhanden slnd, Naoh dem 
Vermisclien der beiden Komponenten erfolgt die Verfestigung 
des Gels naoh rund elner Selamde. £8 hat sich dann ein Gel 
gebildet, das hochelaatisch 1st und bei 20 % Belastung eine 
Drucksparmung von 6,8 KPa (Kilopascal) nach derl. Belastimg 
hat. Das Gel kann wlederholt durch AbkUhlen auf -10®C ein- 
gefroren und durch ErvlSarmen auf getaut warden, ohne dafi es 
seine Eigenscbaften verliert. 

Die Beispiele der folgenden Tabelle 2 wurden mlt einer kontl- 
nulerlich arbeitenden Haschine gea&B Fig. 1 ausgefUhrt. 
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Patentansprliche ; 



i^' Verf ahren zur Herstellung von Polyurethan- Polyhamstof f- 
Gelen dxirch Umsetzimg von Isocyanatgruppen enthaltenden 
Prapolymeren mit KettenverlMngerungsmitteIn in Wasser 
und/oder Alkoholen, dadiirch gekennzeichnet, daB man als 
Isocyanatgruppen a\ifweisende Prapolymere Umsetzimgspro- 
diikte aus Hydroxylgruppen enthaltenden Polyathern mit 
mehr als 40 Gewichtsprozent Athylenoxideinheiten mit 
Polyisocyanaten im NCO/OH-VerhSltnis grSBer als 1, tind 
als KettenverlSngenongsmittel Di- oder Polyamine verwendet. 

2. Verf ahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch die Ter- 
wendung einer Kreiselhomogenisiermaschine zvm Vermischen 
der Komponenten, 

3. Verf ahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch die Ver- 
wendung einer Vorrichtung mit Gegenstrominjektionskammer 
zum Vermischen der Zomponenten. 
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